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摘要　建立了树脂工艺品中半挥发性有机物（SVOCs）的超声萃取 – 气相色谱检测方法。对超声萃取条件进
行了研究，优化了气相色谱参数。结果表明，样品用三氯甲烷在 60℃下超声萃取 40 min，选择 HP–5 色谱柱时，气相
色谱（FID）测定半挥发物总量时可获得良好的灵敏度和准确的定量结果。方法的相对标准偏差小于 5％（n=6），检
测限为 2 mg／kg。4 个含量水平样品的 6 个实验室 3 次平行测定结果表明，实验室内测定结果的相对标准偏差为
1.61％～2.94％，实验室间测定结果的相对标准偏差为 5.96％～8.35％。
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Abstract　A method was developed for determination of the semi-volatile organic compounds(SVOC) in resin craft by 
ultrasonic extraction–gas chromatography(GC). The ultrasonic extraction conditions were investigated and GC parameters 
were optimized. Test results showed that good sensitivity and accurate quantitative performances were achieved by GC–FID 
when the samples were ultrasonic–extracted with chloroform for 40 min at 60℃ and HP–5 capillary was used. The relative 
standard deviations(RSDs，n=6) of actual samples were all less than 5% and the detection limit was 2 mg／kg. RSDs of the 
determination results for 4 content levels were 1.61%–2.94% by datas from a lab, and 5.96%–8.35% by datas from different 
labs, which were calculated according to the test results of 3 replicates by 6 labs. 
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近年来，挥发性有机物（VOC）和半挥发性有机
物（SVOC）对人体健康的危害已成为消费者关注的


























气相色谱仪：7890A 型，配 FID 检测器，美国
Agilent 公司；




 化学分析计量 2013 年，第 22 卷，第 5 期18
司；
电子天平：AL104 型，瑞士 Mettler 公司；
高效万能粉碎机：DFY–200C 型，上海比朗仪
器公司；
内 标 物：邻 苯 二 甲 酸 二 甲 酯（DMP），纯 度
99.5％，沸点 283℃，德国 Dr. Ehrenstorfer GmbH 公司；
标记物：己二酸二乙酯，纯度不小于 99.5%，沸




毛 细 管 色 谱 柱：HP–5(30 m×0.32 mm，0.25 
μm) ；程序升温：160℃保持 1 min，以 10℃／min
升至 290℃保持 15 min ；进样口温度：300℃；载
气：N2，恒流流速为 1.2 mL／min ；FID 检测器温度：





准确称取经粉碎后的试样约 2 g 于 25 mL 具塞
比色管中，加入适量的内标物 DMP 和标记物，以三
氯甲烷定容至标线。在室温下超声萃取 40 min。取









径小于 2 mm 的试样实验效果较好，所以实验均选
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下分别萃取 30，40，50，60 min 后进样检测，对各被
测物质的峰面积大小进行比较。试验结果表明，各
被测物质在超声萃取时间超过 40 min 后峰面积变
化不大，最终实验选择 40 min 为最佳萃取时间。
2．6　检测限
对内标物（邻苯二甲酸二甲酯）的检测限进行
了研究。按本实验测试条件加入 10 μg 内标物进




SVOC 总量分别重复测定 6 次，计算精密度，结果见
表 1。
表 1　精密度试验结果




树脂蛤蟆 461.5，479.8，423.1，435.6，444.0，472.6 452.8 4.89
树脂天使 604.2，611.0，609.8，600.8，598.4，580.4 600.8 1.85
树脂圣诞树 196.5，206.5，216.4，206.7，191.1，211.3 204.8 4.58
树脂沙发 101.8，96.7，94.6，105.4，100.3，95.1 99.0 4.29
 19 黄丽，等：气相色谱法测定树脂工艺品中的半挥发性有机物残留 
2．8　协同试验与结果统计
将 2.7 中的 4 个样品分发给 6 家实验室，按照
本方法进行对比试验，每个样品分别制成 3 份试
样，各平行测定 SVOC 总量 3 次，结果见表 2。对表
2 中 4 个样品 3 次平行测定数据按 GB／T 6379.2–






























































































统计量 树脂蛤蟆 树脂天使 树脂圣诞树 树脂沙发
总平均值／
（mg · kg–1） 454.5 602.1 202.4 99.0
实验室内标准偏
差／（mg · kg–1） 8.62 9.68 4.48 2.91
实验室内相对
标准偏差／% 1.90 1.61 2.21 2.94
实验室间标准偏
差／（mg · kg–1） 31.5 35.9 15.7 8.26
实验室间相对
标准偏差／% 6.92 5.96 7.76 8.35
重复性允差／
（mg · kg–1） 24.1 27.1 12.5 8.13
再现性允差／
（mg · kg–1） 88.1 100.5 44.0 23.1
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99.93% 左右，而黄金饰品的加工一般都要经过 10 余道工序，
因此消费者不要轻信所谓的千足金首饰。　　（仪器信息网）
我国加强保健食品监管　快检仪器辩真假
不久前，国家食品药品监督管理总局办公厅发布通知，
审核批准 22 家单位为国家食品药品监督管理总局保健食品
注册检验机构。同时，山东、江西和西藏等地区，也启动对保
健食品的风险监测，西藏更是为其各地市配备了保健品快速
检测仪，3 min 就能知晓结果，辨别真假保健品。　　　（林）
